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GMbon block purifier* . by heating in an inert gas flow, us** at rubber 



I Carbon black, a by-product in the prepn. o f acety lene by 
(pyrolysis of hydrocar bons with an electric arc lamj T is 
treated by heating in an inert gas at 350-600°C until the amt 
of volatile components is <0.5 wt.% ; pref. 0.1-0.2 wt.%. 

ADVANTAGE /USE 



The carbon black obtd. by the simple process has all the 
conventional uses. esp. as filler for rubber. 

DETAILS 



The process can also be carried out in a two stage pro- 
cess by heating at 250-350'C until the amt. of volatile 
components is reduced to 2.5-2.8 wt.% and then heating at 
400-600'C until the amt. of volatile components is reduced 
to 0.2-0.1 wt.%. 

EXAMPLE ' 



lOOg. of carbon black (contg. 6% empyrheuma) was pre- 
heated to 400°C. Vapour at a rate equiv. to 50 1. N 2 /hr. was 
removed. After 20 min. the empyrheuma content of the 
black was reduced to 0.2% and after 60 mins. was reduced 
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to 0.1%.(8 pp.). 
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Verfahren zur Nachbehandlung 
von LichtbogenruQ 



Die Erfindung betrifft oin Verfahren zur Nachbehandlung von bei 
der Pyrolyse von Kohlenvasserstoffen in einem elektrischen Licht 
bogen anfallenden RuB durch Erhitzen. 

Beim sogenannten Lichtbogenverf ahren (Angewandte Chemie, Atisga- 
be B, 20. Jahrgang 19^8, Nr. 10, S. 257 ff) zur Herstellung von 
Acetylen durch pyrolytische Spaltung von paraff inischen und ole- 
f inischen Kohlenvasserstoffen fallen als Nebenprodukt e Athylen, 
Was sers toff und Rufl an. 



Der im Spaltgas enthaltende Rufl wird in nachgeschalteteten Cy- 
clonen abgeschieden und von seinen Gritanteilen weitgehend be- 
freit. 

Bislang gab es nur wenig Verwendungsmoglichkeiten fiir den beim 
Lichtbogenverf ahren anfallenden Rufl. Seine physikalischen Eigen- 
schaften schlossen bisher auch eine Verwendung als Kautschuk- 
fullstoff aus. 

In der Literatur sind viele Verfahren zur Nachbehandlung von 
Rufl en bekannt. Bei den raeisten Verfahren wird der Anteil an 
fliichtigen Kohlenvasserstoffen bei der Nachbehandlung erhoht 
und der pH gesenkt. 

Aus der DT-AS 1 037 0^2 ist ein Verfahren zur Nachbehandlung von 
Ofenrufl bekannt. Dabei wird der Rufl zunachst in einer flachen 
Schicht in Gegenvart von Luft - gegebenenf alls zusatzlich in 
Gegenvart von Vasserdampf erhitzt, wobei ein Teil des Rufles 
oxidiert und abgebrannt wird und gleichzeitig ein niedrigerer 
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pH erreicht wird. Den so vorbehandelten Rufl erhitzt man dann 
in einer nicht oxidierenden Atmosphare auf 900 bis 1090°C. 
Ein so gewonnener RuB ist fur die Einmischung in einen Kaut- 
schuk geeignet. 

Bei dera Verfahren nach der GB-PS 1 O83 482 wird ein Furnace- 
rufl in Gegenwart von Sauerstoff enthaltenden Gasen erhitzt, 
wobei der pH des RuBes erniedrigt und gleichzeitig der Anteil 
an fliichtigen Bestandt eilen erhoht wird. Der Purnacerufl wird 
dabei in einen Kanalrufl umgewandelt . Ein solcher RuB kann 
ebenfalls ira Reifensektor eingesetzt werden. 

Die vorgenannten Verfahren eignen sich nicht, um RuB , der bei 
der pyrolytischen Spaltung von' Kohlenwasserstof f en in einem 
elektrischen Lichtbogen anfallt, in einen RuB umzuwandeln, 
der als Vers t arkerf iillstof f im Kaut schuksektor eingesetzt wer- 
den kann* 

Der Erfindung liegt die Aufgat>e zugrunde, ein Verfahren zu 
entwickeln, das es erlaubt, LichtbogenruB auf einfache Weiso 

in einen RuB umzuwandeln, der weiteren Einsatzzwecken als 

1 

den bisher bekannten, beispielsweise als Kaut schukf Ullstof f , 
zugefuhrt werden kann, 

Diese Aufgabe wurde erf indungsgemaB dadurch gelost, dafl man 
den RuB bei 350 bis 600°C in einem Inertgasstrom erhitzt, . 
bis der Gehalt an fliichtigen Best andteilen unter 0,5 Ge- 
wichtsprozent gesunken ist. 

Bei Temperaturen unter 350°C gelingt es nicht, den Gehalt an 
fliichtigen Anteilen (Empyrheuma) unter 0,5 # zu senken. Es 
empfiehlt sich ebenfalls nicht, oberhalb von 600°C zu arbei- 
ten, da oberhalb dieser Temperaturen Grit gebildet wird, der 
die kautschuktechnologischen Eigenschaf t en des nachbehandel- 
ten RuBes erheblich verschlechtert ♦ 
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• ho, RuBes als Kautschukf tills toff er- 
Befriedigende S auf unter 0l5 Gevicbtspro- 

zent absenkt. Bessere Erg unterh alb von 0,1 0- 

. v,4-.nrn7Pnt erreicht. trenail uu 
0,2 Gevxchtsprozent err . ^ rei chen, da dieser Rest 

vichtsprozent sind nur schver zu errexchen, 
aus sehr hochsiedenden Substanzen besteht. 

» a leitet man einen Inertgasstrom, vorzugsweise 
ErfindungsgemaB ^ Entweichen de r fluchtigen 

Stickstoff , iiber den RuB, um da Arbeitsveise kan n man 

o ^.^HtPile zu beschleunigen. Je nacn 

BeStandtel h durch den RuB leiten. Die Entfernung 

den Inertgasstrom auch durch den verrain derten Druck 

. „ flU chtigen Bestandteile kann auch durch vermxnder 

.I , I ch"ef,rdert verden. Die entvexchenden 

len in der TeC .bli^ -^en - d en Sl e r t. 

••« vprfahren kann sovohl einstufig als auch 

,ehrStUflS ; ^ « — ^ den Vorteil , daB m an 

gegenilber der einstufigen A Anteile mbglichst 

bei kontinuxerlxcher Fahrvexs ^ ± stu _ 

tief senken kann. Im Regeltaii. g s ^ 0 
fen arbeitet. Dabei wird der RuB sunachst auf 250 bis 35 
btzt bis der Gehalt an flUchtigen Bestandtexlen auf 2 5 

i « ^ Tn der zwoxten oiuie 
bis 2 ,8 Gevicntsprozent gesunken „t. In de 

i . t,nn bis 600 C erhitzt, dxs ati 

wird der RuB dann be, U00 Gewich tsprozent 
an flttohtigen Bestandteilen auf 0,2 bxs 0,1 



ge sunken ist. 



SB kann jede beliebige Apparatur fur den Erhitzung 
ErfindungsgemaB kann jede Fe3ts toffe »u er- 

vorgang ge-Sbit warden^ d e a ^ges ^ ^ ^^^^ 

hi tzen und Gase Oder D-p * ab Abga sleitung .it 

ein RUhrreaktor mit Gasemgangs s „ erd en.Das Ver- 

nacbgeschaiteter Kondensationsanlage ver„ 

fabren kann diskontinuierlich Oder ""^ ^ 

verden. Bei kontinuierlicber Arbeitsveise „rd ..B. 
zahl von Rubrreaktoren hintereinander gescbaltet. 
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Wie aus den angegebenen Beispielen hervorgeht, verbessert das 
erf indungsgemaBe Verfahren in iiberraschender Weise die physi- 
kalischen Eigenschaf ten des Lichtbogenrufies so weit, dafl der 
Einsatz des RuBes als Kaut schukf Ullstof f moglich ist. 

Beispiel 1 

Als Apparatur dient ein elektrisch beheizter 21-Glaszylinder . 
v Ein Anfcerriihrer mit schraggestellt en Blattf liigeln bewirkt eine 
gute Umwalzung des RuBes. Die Zu- und Abfiihrung des Stickstoffs 
erfolgt durch Offnungen im Deckel des Reakt ionsgef aBes • Zur 
Temperaturkontrolle ist ein Thermoelement eingebaut. 

100 g Lichtbogenrufl mit 6 ^ Empyrheuraagehalt werden in den auf 
k00°0 vorgeheizten Glaszylinder gegeben. Zur Abfiihrung entstehen 
der Dampfe werden 50 1 N /h oberhalb des Rufies durch den Glaszy- 
linder geleitet. Das austretende Gas wird iiber eine Wassertau- 
chung abgefiihrt. Nach 20 Minuten ist der Empyrheumagehalt des 
RuBes auf 0,2 % und nach insgesamt 60 Minuten auf 0,1 ^ gef alien 

Zur Bestimmung des Empyrheumas bzw. des Kohlenwasserstof fgehal- 
tes ira RuB wird eine RuBeinwaage mit Aceton bis zur Gewichts- 
konstanz ausgewaschen. Aus der Gewichtsdif f erenz des RuBes er- 
rechnet sich der Kohlenwasserstof fgehalt . Die in den Beispielen 
angegebenen Prozentzahlen geben Gewichtsprozent wieder. 

Beispil 2 

In der in Beispiel 1 beschriebenen Apparatur werden 1 00 g des- 
selben LichtbogenruBes in einer Stunde ohne St ickstof f zuf iihrung 
auf 450 °C aufgeheizt ,und dann unter einem St ickstof fstrom von 
50 l/h bei k50°C gegluht. Nach der einstiindigen Aufheizzeit ist 
der Empyrheumagehalt auf 2,2 % und nach 30, 60 und 180 weiteren 
Minuten Gltihzeit unter einem Stickstof fstrom von 50 l/h auf 
1 , 1 0,72 io und 0,6 % gef alien. 
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Zur gut en Entfornung des Empyrheumas durch Erhitzen des RuBes 
1st also die Stickstof f stromung schon von Heizungsbeginn an 
vichtig* 

Beispiel 3 

Analog Beispiel 1 verden in einer gleichen Apparatur aus Quarz 
100 g desselben LichtbogenruBes in das auf 600°C vorgeheizte 
Reaktionsgef aB gegoben. Zur Abfiihrung entstehender Darapfe ver- 
den 50 1 N^/h oberhalb des RuBes durch das Reaktionsgef aB ge- 
leitet. Nach 5 Minuten ist der Empyrheumagehalt auf 0,3 96 und 
nach weiteren 7 Minuten auf 0,1 # gef alien. 



Beispiel k 

Zur Qualitatsbestimmung wird Kautschuk SBR (BUNA®Huls 1500) 
mit partiell von fliichtigen Anteilen befreitem RuB vulkanisiert 
Die Priifung der Vulkanisate laBt Qualitat sgraduiorungen nach 
der Hohe des Empyrheumagehalt es im eingesetzten RuB erkennen. 
So steigen die folgend aufgefuhrten Modulverte mit fallendem 
Empyrheumagehalt des verwendeten RuBes: 

Empyrheumagehalt Spannungswert bei 

im EinsatzruB 300 # 

6 # 95 

2,8 # 12 0 

1,5 "h 1U0 
0,5 °h 150 
0,1 i> 165 

(Werte am Normring R I DIN 53 50^ gemessen) 



* 



* 



Den Unterschied zvischen unbehandelt em Lichtbogenrufi unci behan- 
deltem mit 0,1^ Empyrheuma kann man auBerdem an f olgenden MeB- 
daten erkennen: "v" 




LichtbogenruQ 





unbehandelt 

6 io Empyrheuma 


behandelt 

0,1 ?o Empyrheuma 


HAF-Rufl 


OberflSche BET 


85 m 2 /g 


92 m 2 /g 


73,^ 


Jodad sorption 

(astm d 1510) 

* 


37 mg/g 


88 rag/g 


88 


DBP- Adsorption 
(nach ASTM D 24lU) 


'\6k ml/g 


150 ral/g 


123 


Vulkame t erdat en 
t 10 # 


6 


9 


12 


Vulkame t erdat en 
t 90 $> (Vulkame- 
trie Vornorm DIN 

53 529) 


16, °k 


24,9 , 

■ 


25 


Bleibende Dehnung 


17,0 


12,0 


10 


Spannungswert bei 
300 i» Dehnung 
(Verte am Norm- • 
ring RI DIN 53 504) 


98 kp/cm 2 

* 


165 kp/cm 

• 


170 

kp/ cm 
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Pat entanspruche 

1 . Verf ahren zur Nachbehandlung von bei der Pyrolyse von Kohlen 
wasserstoffen in einem elektrischen Lichtbogen anfallenden Rufl . 
durch Erhitzen, 

d a d u r c h . gekennzeichnet, dafl 

man den Rufl bei 350 bis 600°C in einera Inertgasstrom erhitzt, 
bis der Gehalt an fluchtigen Besta:ndteilen unter 0,5 Gewichts- 
prozent gesunken ist, 

2. Verf ahren gemafl Anspruch 1 , 

dadurch gekennzeichnet, dafl 

man den RuB solange erhitzt, bis der Gehalt an fliichtigen Be- 
standteilen auf 0,1 bis 0,2 Gewichtsprozent gesunken ist. 

3» Verfahren gemafl Anspruch 1 und 2, 

dadurch gekennzeichnet, dafl 

man in einer ersten Stufe den Rufl auf 250 bis 350°C erhitzt, 
bis der Gehalt an fliichtigen Best&ndt eilen auf 2,5 bis 2,8 Ge- 
wichtsprozent gesunken ist und dann in einer zweiten Stufe 
auf 400 bis 600°C erhitzt, bis der Gehalt an fluchtigen Be- 
standteilen auf 0,2 bis 0,1 Gewichtsprozent gesunken ist, 

4. Verwendung des nach den Anspriich'en 1 bis 3 hergestellten 
Rufles , 

dadurch gekennzeichnet, dafl 

der Rufl als Kaut schukf iillstof f eingesetzt wird. 
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